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® Kondensationsvernetzende Potysiloxanmassen, ein Verf ahren zu deren Herstellung sowie deren Verwendung 

(Eh Die vorliegande Erfindung betrifft kondansaiionsvernat- 
zende Potysiloxanmassen. anthaltend mindaatena em ver- 
netzungsfahigea Por/aikuuw, mtndestens einan hasiachan 
Fiillitoff. mindestens air* Phoaphorverbindung, mindestens 
einen Alkoxysilanvernatzer, mindaatena elw» rnetallorgani- 
sche Verbindung und gegabenenfalls waiter* Hllfsstoffe, em 
Verfahren iu deren Harstallung aowie daren Verwendung. 
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^offefat^S^ deZusammensetzuog der verwendeten 

und FUeBverhaiten. ^^^^^^^^^JTS^^^ Ma»en, wie Stand/estigkek 
nisate, wie ReiBfestigkeh, BnSE^TSS^^ 

KieseUaure eingesetzl Die tt£eLw*£ ^^^^t^^^^ 9 ^^^^ 
wcrtien soUea Als Alternative^^ «■»* ? c Mwen "hahen 
Kieselsaure und aucfa mit Naturfcreide tomWnk£ w^lSlT^ ? • ebenfaDs 
auch ohne Kieselsaure gaiflJSJ^S fcSSTSte ^^'t??*^ ^azentration 

dcfanung sowie gute Haftunf aus Sdah^S dfr£££?A ^ h0hc mid Brucfa- 

weiseab Dichtstoffcsehr gmgeeigilet Anwendun «~ ™ RTV-1 Bereicfa. beispiels- 

« eSnT^^ =— « - KonzentraWn. 

der Masse* berehen? .KfE?^^ W der HerstelSng 

Hastizitatsmodul der ausgeb^<*£ SoTlr^S AuBerdem steigt bei hohen FOUgraden de? 
dunggefailter Kreiden kaLS ^t^^t^^^^^ ve J^<*™fc die Verwen- 
steme als Dichtstoffe unerwunscbt "arS^n^^^ Alkoxysy- 
beispjelsweise der IMenStobSSte £ SaSto^faS^ ft Ver ? ren<hm « der Fuflstoffe, 
ist cine verrainderte Ugerfabigkeh dwmStaStaSJSS ™ R ™'* 6^-Systemen ergeben kann. 
von Luftfeuchtigkeit und enEt £n 

Vernetzungsflhigkeh abnehraen. Die Mm iStoSnSfw.^ Abhfingigkeit von der Lagerzeit die 
unter Zutritt von Luftfeuchtiricdt KTVAAteS SS? b * ^ "^/J" 1 *" AusWeiben der Vernetzung 
*™-lMas 5 en.sodaBdieS 

-Verbesser^ der rheologischen Eigen- 

In der Kegel senken sie den Hastizita^ Ejgewdiaften der Vulkanisate. 

wichtige Eigenschaften der Produkte bSSSSt wSSLso ETLS . i«doch wdtere 

higkeit der unvulkanisierten Massen oSfJKSLS ^vSdSfcS25!r , !f 7? Vericfl ™ m « der Lagerfa- 

Ais geeignete Additive and aus K*-A-3H313 ^ A^i4^i!f^c u dv ™ c W™chahen au/treten. 
E°decylbenzolsuI^^ iasbesondere die 

Elastizitatsmodule der Vulkanisate auf jedoch irt d£ ^^SSSa Svneme wcisen niedrige 

Gcgenstand der vorliegenden Erfinctag and kondenMtionsveraetKnde Poly^xannuusen, enthahend 
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-O-SiR'iOH, -O-SiR'tOR^ -O-SifOR 2 )* 
R^egebeneiifa^^ 

R» g4eb e nenfa!ls substituierte lineare oder verzweigte Q-Q-AIkyl- oder C 2 -CMlkoxyaIkylreste be- 5 

deuten, 

und 

R 1 und R 2 innerhalb des MoiekOls gleich oder vcrschieden sein kflnnen, 

b) mintetemeinenbasischenFullstofiimdgege^ f , , 

c) mindestens eine Phosphorverbindung aus der Gnippe der Orthophosphorsfiureester der folgenden to 

Formel 

O-PtOR^-nCOH^, 



rait 

ri"J chgegebcnenfalls substituierter tinearer oder verzweigter Ci-C»-AIkyl- t Acyl-. Cj-Cjo-A^enyll. 

oder Alkoxyalkyl-, C5-C,4-Cycloalkyl- oder Aryirest oder emTriorganosilyl- oder Diorganoalkoxysuylrest. 

der innerhalb des Molekuls gleich oder verschieden sein kann, 

und/oder der Esier der Polyphosphorsaure, 

d) mindestens ein AUcoxysUanvernetzer der Formel 
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ttxSKOR 2 )*-* 
wobei 

x — OundUund 

e) mindestens cine metallorganische Verbmdung, und „• . c ; 

0 gegebenenfalls weitere Hilfsstoffe, wie z. & Weichmacher, Haftmittei Stabdisatoren, Pigment* Fungizj- 



T^O und 1, und R 1 und K 2 innerhalb des Molekuls gleich oder verschieden sein kSnnen, 



deaa. 



30 



Vernetzungsffihige Polysiloxane a) fan Sinne der Erfindung sind P^organosdoxane, ™""^Xt S£ 
methylsiloxane, wobei gegebenenfalls die Methylgruppen teuweise durch VinyK Phenyl-, C r bis CrAjWoder 
Haloeenalkyigruppen ersetzt sein kSnnen. Die Polydimethylsiloxane sind im wesentbehen linear, kSnnen jedoch 
geringe AnteUe an verzweigend wirkender Organosiloxyeinheiten enthalten. In etner ^bevorzugten AusKhrungs- 
founder vorliegenden Erfindung besitzt das vernetzungsf ahige Potysiloxan a) ^J"^^^^^ 35 
1000 Pas, vorxugsweise zwischen 10 und 500 Pas. Zudem kann das vernetzungsfflhige Polyd.organosiloxan a) 
partieD durch unreaktive Reste, wie beispielsweise Trimethylsiloxyreste, substituiert sein. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsforra der vorUegenden Erfindung sind die reaktionsfahigen Reste der 
Polysiloxane w 

- O - S^R'^OH-Gruppen mit 

Ri - gegebenenfalls substituierter d-C-Alkyl-, C-C^Aryi- oder Qi-CrAlkenylrest. worin R' innerhalb 

^b^he^ - 
-hydroride, carbonate und -hydrogencarbonate. Weitere FQllstoffe sind z. B. vfstaricende und ^tverrtarken- 
dc MrUbtofe wie «. B. pyrogene oder gefallte Kieselsaure, Rufloder QuarzmehL Sowohl * >""^*^ 
ah auch die weiteren verstftrkenden oder nichtverstarkenden FQllstoffe konnen 

difiziert seir, Besonders bevorzugt sind als basische FQllstoffe b) gefallte oder gemahlene Kre.den. Ba Kompo- 

nentebl kann essich auch umGemische von FQllstoffen handeln. 50 

We Phosphorverbindungen c) sind Ester der Ortho- und Polyphosphorsaure bzw. Genu- 

sche davon, Die Ester der Orthophosphorsaure werden durch die folgende allgememe Formel besenneben: 

O-PCORV^OHV 55 
worin 

R^BedeulJulg von einem gegebenenfalls substituierten Uoearen oder verzweigten Ct-C^A^^ A^i-, 
Q-C^AIkenyl- oder AlkoxyaikyKC-CM-Cycloalkyl- oder Aryfrest oder emTnorganosflyl- oder Diorgano- 
alkoxysilylrest hat, und R 5 innerhalb des Molekuls gleich oder verschieden sem kann. .... . -„ 60 

toSSrl bevorrugten Ausfuhrungsform der vorUegenden Erfindung ist die Phosphorverbindimg c)em Jster 
der oXophospWsaure mit mindestens einem gegebenenfalls substituierten Imearen oder verzweigten 

^^eKrfin^gsgemaBe Phosphorsaureester c) sind primare und sekundire ^^^SS^ a 
rtS^^rwGS^ wie DK2-ethyIhexyD- P hosphat. IXhexadecytphosphat, Diaononylphosphat. Mo- 65 
no-isodecylphosphatundMono-{2-ethylhwcyl)-phosphaL # :«,*,„« m^hreren Polv- 

Komponente c) kann ebenfalb ein Ester von Polyphosphorsaure oder em Gemisch »» ""J^J?^- 
phospKu^^tcrn sein. Geeignet sind ebenfalls Salze der Ortho- und Polyphosphorsflureester. wie z,B. 
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AlkaJimetallsalze. 

Silanveraetzer d) in den crfimJungsgemaflen Polysiloxanmassen sind Alkoxysflane der allgemeinen Fonnd 

s 

mit 

xoOundl, 

io reste, wobei R 1 und R 2 innerhalb des MolekOls glcich odcr verschiedcn sebi Icfln^ ^AikoxyaJJcyJ- 
oder deren Genusche. 

Ao^^^JtSS^^""* 1 Tetraethox ysilan. Tetra-n-propoxysilan, Methyitriethoxyalan, Mctbyltrime- 
Methyl- and VmyitnmcthoxysUaa Komponente d) kann ebenfaus ein Teiftyd^IyS^S^c^ 

AJs metaDorganische Vcrbindungen e) sind aUe each dcm Stand der Technik in kondensationsvernetzendpn 
££££££ fn^^r ^^g«ignet Besonders bevorzugt iSS^SS^IZ 

-0-SR'(OR% -O-SiCOR 1 ), 

ragesew. wobei die Reste R" und R» die schoo zuvor genanme Bedeotunx baben. Besonder, h,v^.»- 
ZBun/ertandunga. rind Z.B. Diorganozumdicarboxylate. 5ie Obu^SxZti^^^^ 
Losungea von Diorganozamoxiden in Keseb»uree*em. Bty^^^^d^^^^^, 

imSaOCte 0 im Si,me Erfi ° dUng «™«^ Weichn»cner, Haftminel, Pigment* and 
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X-CH 2 -CHz-CH 2 -SKOR2>j 
mitXt. 

-NH-CHLj-CHj-NHj , -O-CH, CH-^CHj 

O 

-o-qoj-qcH,)-^ -sa -oh, -a 

45 und 

R 2 in der schon zuvor genannten Bcdeutung. 

Die erfindungsgemaBen Siliconmassen bestehen vorzugsweise aus 
1 00 Cew.-Taien aX 
10 bis 250 Gew.-TeUen b\ 
so 0,1 bis 25 Cew.-Teflen c), 
1 bb30Gew.-Teilend) 
0,1 bis 20Gcw.-Tcilen e) sowie 
Obis 240 Gew.-Teiienf). 

0-20 Gew.-Teile Haftmittel, 
0— 100 Gew.-Tefle Pigmente, 
0-20 Gew.-Teile Fungizide, 

wobei die Somme aller Komponenten f) in der Mischung hdchstens 240 Gew.-Teile erg&t 
PnS^™ ^^genden Erfindung ist auch em Verfahren zur HersteUung der erfindungsgemaBen 

^ll^^^T^ 0 ^^^ C) WCrden «>rzugsweise im Vertauf der HemdhSg der 
SI p!^ ^ C Mase ° cmBcarbeitct 10 « besonders bevorzugten Ausftthrungsform der^rfie- 
hfn^ ^^K WCr f C ,? m Cmem vo ^cn Arbeitsgang die basischen FQIktoffe b) und die Phosphorver- 
5SS? C L g S m ; mcm g , eeigncteQ L5sungsmin C l getost, vermischt AJs gccignete L6^smhtel 

Gegenstand der voriiegendcn Erfindung ist zudem die Verwendung der erfindungsgemaBen Polysiloxanmas- 
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Beispielc 



ZouSmZt de Material his ^^^^^ ^den die Fasten in 2 mm dicta. Schichten 
Z°trmi««ungder^ LuWeuchtigkei, nach DIN 53 504 

^^^^^^^^^^ 
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Beisptele 1 bis 4 



^PUnete^h^ 
dasetaeVbtaiatvopSOPa^^ 



^pSr^at^enfolgeodeVerbauJungenEimatx. 

Beispiel 1 
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Di-2-ethyih«ylphosphat 

Beispiel 2 35 

Mono-2-ethylhexytphosphat 

Beispiel 3 



40 



Mono-isodecylphosphat 

Beispiel 4 



s,Sndigt h H isDide I bis 4 blrteteo innerhalb von 24 Stunden etowacdfrei bis rur Gteplatte durch. D.e 
,K££«~ ™^ .emnommeuwerde. 



Vergleichsbeispiel 5 
Oer^aaderBeispide.bU^^^^ 

technischen Nachteile sehr stark eia 

Vergleichsbeispid 6 
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Tabelle I 
Prufcrgebnissc der Bebpidc 1 bis 6 




1) nach der angegebeoen Zeit warea die Produkte noch in ein^rff- , 

2) Vergleichsbeispiel «nwandfreiem Zustand 

3) Masse hartet nach 3 Wochen nicht mchr aus D M p ,u- 
geschadigt Das Produkt ist deuttfch 

4) DodecylbenzoIsuJfonsaure 



Patentansprfiche 

* — . * R« ^ 

-O-SiR'rfJH. -O-SiRiCOR-fe -0-Si(OR^ 
wobei 

b) nundestens eioeo basisch en Pnrww . j e , v «sctueden son kflnnen. 

O-P(OR^3. 0 (OH) a 



nut 



n » 1 odcr2und 

und/oder e.nes Esters d er PolyphospborJurT Versduedci1 sc * ^ 
d) mindesteiu einea Alkoxysilanverneizer der Formd 

R'«Si(ORV* 
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mit 

i « Oundl, 

R> und R 2 innerfaalb des Molefcflls gleich oder verschicden sein kdnnen. 
bedeuten, 

e) mindestens erne mctallorganische Verbindung und 

0 gegebenenfaUsweitereHilfsstoffe. 5 
2. Kondensationsvernetzende Polysiloxanmassen nach Anspruch !, dadurch gekennzeichnet, daB das ver- 
netzungsfanige Potysdoxan a) cine Viskositat zwischen OU und 1000 Pas besitzL 

^ n ^^ tiO ^ era ^.? nd ?/°^ fl0xamassen ^ **** Ansprfiche 1 bis 2, dadurch gekennzeich- 
net, cU8 die basischenF011stoffeb)gefam^^ S««inzcicn 

t'J^ZT^^l W**™""? 1 Dach ^ dcr Ans P rtic ^ e » bo 3, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Phosphorverbmdung c) ein Ester der Orthophosphorsaure mit mindestens einem gegebenen- 
falls substituierten linearen oder verzweigten O-Cao-Alkylrest R* ist 

5 ' ^^^o^^ende Poh/siloxanmassen nach einem der Ansprflche 1 bis 4, dadurch gekennzdch- 

mmethoxysilan, Me%hn-(2-methoxyethoxy)si]an, Vinyitrimethorysilan oder Vmyitriethoxysilan isL 
^LfSr^ 0 ^ 0 ^ drP^oxanmassen nach den Ansprflchen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet. 
daB die metallorgamsche Verbindung c) cine organische Titan- oder Zinnverbindung ist 

PolysUoxanmassen nach den Ansprflchen 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, 
daBajeHUfetoffeOWei(^^ 6 ™* 

daMiese^ 101 ^*™** 2611 ^ Polysiloxanmassen Mch <■« Ansprflchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, 
lOOGew.-TeflenaJt 
10 bis 250 Gew.-Teilen 
0,1 bb 25 Gew.-Teilen c\ 

lbis30 Gew.-Teilen dfc 25 
0, t bis 20 Gew.-Teilen e) sowie 
0 bis 240 Gew.-Teilen f) bestehen. 

J aT^u^T^^l Polysilozanmassen nach den Ansprflchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet. 
daflderHilfsstoffOfoigendeZusammensetzungaufweisf «c«nnz«cnnei, 
0-100 Gew.-Teile Weichraacher, " 30 

0-20 Gew.-Teile Haftmittel, 
0- 100 Gew.-Teile Pigmente, 
0-20 Gew.-Teile Fungizide, 

*°b«5 e Summe alter Komponenten 0 in der Miscbung hochstens 240 Gew.-Teile ergibt M 
£ ^ur HersteUung der kondensationsvernetzenden PorysUoxanmassen nach den Ansprflchen 1 

Ph«^ daB in emem vorgeJagenen Arbeitsgang die basischen FuUstoffe b) und die 

Dich™ PolysUoxanmassen nach den Ansprflchen ! bis 9 als ^ 
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